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lagerstabiler Nitrocellulose, indem man die mit Wasser odec 
Alkohol gefeuchtete Nitrocellulose mit einem Ldsungsmrttel- 
gemisch aus einem Ldsungsmhtel fOr Nitrocellulose und 
einem niedrigen aliphatischen Alkohol kurz behandett, die 
alkoholhaltige flussige Phase dekandierl und die 
nitrocellulosehattige Phase mit Hilfe eines Schneckeneortn*- 
ders zu Granulat verarbeitet. 
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Verfahren zur Herstellung rieself Shiger Nitrocellulose 



Gegenstand der Erfindung sind Verfahren zur Herstellung 
rieselfahiger, faserfreier, lagerstabiler Nitrocellulose, 
indem man die mit Wasser oder Alkohol gefeuchtete Nitro- 
cellulose mit einem LSsungsraittelgemisch aus einem 
LOsungsmittel fdr Nitrocellulose und einem niedrigen 
aliphatischen Alkohol kurz behandelt, die alkoholhalti- 
ge flttssige Phase dekandiert und die nitrocellulose- 
haltige Phase mit Hilfe eines Schneckenextruders zu 
Granulat verarbeitet. 

Nitrocellulose muS, da es sich im trockenen Zustand selbst 
leicht entztindet, mit einem Anf euchtmittel wie einem nie- 
drigen Alkohol, vorzugsweise Methanol, Ethanol , Isopropa- 
nol oder Butanol behandelt werden, urn die Entztindungsge- 
fahr bei Lagerung und Transport zu verringern. Diese 
alkoholfeuchte Nitrocellulose wird in Form faseriger 
Wolle oder als verdichtete Ware in den Handel gebracht. 
Im ersten Fall entstehen wegen des niedrigen Schtitt- 
gewichts hohe Frachtkosten, die bei der verdichteten 
Ware nicht anf alien. Da aber beim Verdichtungsvorgang 
die fasrige Struktur der Wolle erhalten bleibt, failt 
bei der Verarbeitung und Handhabung durch Handel sfor- 
men in aller Regel ein hoher Staubanfall an, der die 
Entzflndungsgef ahr wieder vergrOSert. 
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Es besteht daher ein Bedarf, alkoholf euchte Nitrocellu- 
lose in rieself ahige, vorzugsweise granulierte Form, 
zur VerfQgung zu stellen. 

Solche Verfahren sind bereits in der DAS 3 041 085 
5 beschrieben, indem man Nitrocellulose in einem LGsungs- 
mittelgemisch bestehend aus einem LSser und Nichtl5ser 
fUr die Nitrocellulose zu einer homogenen, nichtklebri- 
gen Phase auflSst und anschlieBend gegebenenf alls nach 
der gewiinschten Formgebung die fltichtigen Bestandteile 

10 wie Wasser und Alkohol durch Destination entfernt. Man 
erhait dadurch ein leicht handhabbare Nitrocellulose, 
die sich insbesondere zur Hers tel lung von ZusStzen in 
Polyurethanlacken eignet, da die mit den Isocyanat- 
gruppen reagierenden Verbindungen Wasser und Alkohol 

15 restlos entfernt worden sind. 

In dem OS-Patent 3 284 253 ist ein Verfahren zur Her- 
stellung von mit einem NichtlOsungsmittel befeuchtete 
Nitrocellulose beschrieben. Nach diesem Verfahren wird 
die Nitrocellulose zunSchst durch Zusatz eines organi- 

20 schen LSsungsmittels zu einer wSBrigen Nitrocelluloseauf- CD 
schl&nmung so weit erweicht, daB die Nitrocellulosestruk- 
tur verschwindet und anschliefiend zu Granulat verarbei- 
tet, wobei organische LSsungsmittel abdestilliert und das 
restliche Oberschtissige Wasser abgetrennt wird. Dieser 

25 feuchten Nitrocellulose wird ein fltichtiges NichtlSsungs- QT 
mittel, vorzugsweise Toluol, zugesetzt und das Wasser- CD 
azeotrop abdestilliert, so daB letztendlich eine riesel- 
f ahige rait Toluol angef euchtete Nitrocellulose erhalten 
wird. 
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Nachteilig bei diesen bekannten Verfahren zur Her- 
stellung rieselfahiger Nitrocellulose sind die aufwen- 
digen Behandlungsschritte der Nitrocellulose mit dem 
NichtlSsungsmittel , insbesondere die Destillationsstuf e 
zur Entfernung des beim Aufweichen der Nitrocellulose 
mitverwendeten NichtlSsungsmittels . Dieser Verfahrens- 
schritt kann durch das erf indungsgemafie Verfahren ver- 
mieden werden. 

Die vorliegende Erfindung betrifft daher im Verfahren 
zur Herstellung rieselfahiger, faserfreier mit Alkohol 
befeuchteter Nitrocellulose, die dadurch gekennzeichnet 
sind, daB man die wasser- oder alkohol feuchte Nitro- 
cellulose in einem Gemisch aus einem Ldsungsmittel fur 
Nitrocellulose und einem niedrigen Alkohol, vorzugs- 
weise dem spateren Anf euchtungsmittel , und Wasser auf- 
weicht bis die Nitrocellulosef asern verschwinden, von 
dem dabei entstehenden zweiphasengemisch die alkohol- 
haltige fltlssige Phase dekandiert und die nitrocellu- 
losehaltige Phase mit Hilfe eines Schneckenextruders 
in ublicher Form zu Granulat verarbeitet, wobei die 
Menge des Gemisches 75 - 155 Gew.-% bezogen auf trockne 
Nitrocellulose betragt und die Komponenten des Gemi- 
sches namlich Ldsungsmittel fur NC, niederer Alkohol :Was- 
ser im Verhaltnis 1: (0,2-4) : (0,2-4) stehen. 

Als Alkohole, die in dem Losungsmittelgemisch zur Be- 
handlung der Nitrocellulose verwendet werden, eignen 
sich vorzugsweise die bekannten Anf euchtungsmittel wie 
niedrige aliphatische Alkohole mit C 1 ~C 4 , insbesondere 
Methanol, Ethanol , Propanol , Isopropanol und Butanol . 
Auch Mischungen dieser Alkohole konnen verwendet werden. 
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Als LOsungsmittel fQr die Nitrocellulose kSnnen auch 
alle bekannten und Qblichen mit Wasser mischbaren 
Lftsungsmittel verwendet werden, vorzugsweise aliphati- 
sche Ketone wie z. B. Ace ton. 

Die Nitrocellulose wird rait Alkohol Oder Wasser befeuch- 
tet, vorzugsweise mit Wasser befeuchtet, eingesetzt. So 
behandelte Nitrocellulosen kSnnen in alien Viskositats- 
stufen nach dem erf indungsgem&Ben Verfahren zu Granula- 
ten verarbeitet werden. Insbesondere eignet sich das 
erf indungsgeraSfle Verfahren zur Aufarbeitung von wasser- 
feuchter Nitrocellulose mit einem Stickstof fgehalt von 
10,2 bis 12,4 Gew.-%. 

Vorzugsweise wird das erf indungsgem&Be Verfahren so 
durchgef dhrt, daB die mit Alkohol Oder Wasser befeuchtete 
Nitrocellulose mit dem LOsungsmittelgemisch kurze Zeit 
(1 bis 10 Min«, vorzugsweise 2 bis 5 Min.) unter Rtihren 
bis zum Erweichen und AuflSsen der Nitrocellulosef asern 
behandelt, das Rtihren unterbrochen und die Mischung 
solange stehen gelassen bis sich eine Zweiphasenmischung 
bildet, wovon die f IQssige Phase abgetrennt und die 
nitrocellulosehaltige Phase in einem Schneckenextruder 
zu F&den versponnen und anschlieBend granuliert wird. 
ttblicherweise enthalten diese Granulate kaum noch 
Reste des LSsungsmittels , das ftir das Erweichen der 
Nitrocellulose verwendet worden ist. Dm diese eventuell 
vorhandenen LSsungsmittelreste vollst&ndig zu ent- 
fernen, kann das Granulat mit dem Anf euchtungsmittel , 
das auch zur Lagerung der Nitrocellulose verwendet wird, 
extrahiert werden. 
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Die erf indungsgemSB hergestellte rieselffihige Nitro- 
cellulose zeichnet sich durch ein hohes Schtlttgewicht 
mit sehr geringem Staubanteil und damit geringerem 
Risiko bei der Lagerung und beim Transport aus. Die 
so hergestellte mit Anf euchtungsmittel versehene Nitro- 
cellulose kann zur Hers tel lung aller NC enthaltenden 
Parben und Lacke eingesetzt werden. 
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Beispiel 

In einem GlasgefaB werden 100 g wasserf euchte Nitro- 
cellulose, bestehend aus 65 g trockener Nitrocellulose 
der Norm 24 E und 35 g Wasser mit 8 0 g LSsungsmittel- 
gemisch, bestehend aus 30 g Isopropanol und 50 g Aceton, 
mit einem Ruhrer vermischt. Der Rflhrer wird abgeschaltet, 
und die NC-haltige Masse 5 Minuten stehen gelassen, die 
sich bildende, flussige Phase abgetrennt und anschlieBend 
wird die NC-haltige Masse durch ein Schneckenaggregat 
zu einem Faden mit einem Durchmesser von 3 mm gedruckt, 
nach einer Luf ttrocknung (ca. 4 Min.) in ca. 4 mm 
Teilstttcke geschnitten wird. 

AnschlieBend werden diese Granulate 3 mal in jeweils 40 g 
isopropanol 1 h bei 25 °C extrahiert und solange getrock- 
net, bis die Zusaramensetzung 65 Gew.-% NC und 35 Gew.-% 
Anfeuchtungsmittel erreicht wird. 

Das schuttgewicht der alkoholf euchten, faserfreien 
Nitrocellulose aus dem Beispiel 1 betrug 684 g/1. Diese 
Granulate waren rieselfahig und wiesen eine sehr hohe 
Abriebbestandigkeit auf . 
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Patentansprtlche ; 

1. Verfahren zur Herstellung von rieself ahiger , faser- 
freier, mit Alkohol befeuchteter Nitrocellulose (NC) , 
dadurch gekennzeichnet, daB man die mit Wasser oder 
Alkohol befeuchtete Nitrocellulose mit einem L6- 

5 sungsmittelgemisch aus einera LSsungsmittel ftir Ni- 

trocellulose und einem niedrigen aliphatischen 
Alkohol und Wasser aufweicht, bis die Nitrocellu- 
losefasern verschwinden, von dem sich dabei bil- 
dende Zweiphasengemisch die alkoholhaltige, fltissige 

10 Phase dekandiert und die nitrocellulosehaltige Phase 

mit Hilfe eines Schneckenextruders zu Granulat verar- 
beitet f wobei die Menge des LSsungsmittelgemisches 75 
155 Gew.-%, bezogen auf trockene Nitrocellulose, be- 
tr£gt, und im Gemisch LOsungsmittel ftlr NC:niedriger 

15 Alkohol :Wasser im Gewichtsverhaitnis 1: (0,2-4): 

(0,2-4) verwendet werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB als LSsungsmittel ftir (NC) aliphati- 
sche Ketone verwendet werden. 

20 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Alkohol Methanol, Ethanol, Pro- 
panol oder Isopropanol verwendet wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1-3, dadurch gekennzeich- 
net, daB als Alkohol der zur Lagerung der granu- 
25 lierten Nitrocellulose verwendete Alkohol einge- 

setzt wird. 
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